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Patentanspruche: 

1 . Verfahren zur kontinuierlichen Umsetzung von Diar. inodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch mit 
Phosgen zu Polyisocyanaten bei einem Druck von 2 bis 5 MPa und einer Temperotur yon 
gr6Ber400K, wobei dio Ausgangskoiuponenton in einem inerten Losungsmittel gel66t iibor 
Einspeisevorrichtungen senkrecht zueinander .n eine Reaktionskammer eingetragen werden, 
dadurch gekennzeichnet, dafi 

- die Ausgangskomponenten so eingetragen werden, daB 2 diametral angeordnete 
Flussigkeitsstrahlen der Phosgenlosung stromaufwarts oberhalb und 2 diametral urn 90° zu den 
erstgenannten versetzte Flussigkeitsstrahlen der Phosgenlosung stromabwarts unterhalb der 
AustrittsoffnungfurdeneingedustenFlussigkeitsstrahlderDiammodiphenylmethan-Polyam'm 
Gemischlosung in die als Hauptmischkammer (B) fungierende Reaktionskammer eingedust 
werden, wobei oberhalb der Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemischaustrittsdffnung der 
mengenmaSig kleinere Anteil und stromabwarts unterhalb dieser Austrittsoffnung die 
Hauptmenge der Phosgenlosung der Hauptmischkammer (B) zugegeben wird, 

- die Ausgangskomponenten uber spezielle Zufuhrungseinrichtungen (A) mit 
Austrittsgeschwindigkeiten von jeweils 10 bis 80 m/s in die Hauptmischkammer (B) eingedust 
werden, 

- die Geschwindigkeit, bezogen auf die Summe der eingedusten Losungen in der 
Hauptmischkammer (B) mindestens 1,5m/s betrSgt, 

- der Strom der Ausgangskomponenten gegen eine am Ende der Hauptmischkammer (B) 
befindlichen Ruckmischeinrichtung (C) geleitet wird, 

- das Reaktionsgemisch daraufhin in 2 Nachmischkammern (D) und dann in eine 
Beruhigungszone (F) geleitet wird, wobei die Durchtrittsgeschwindigkeit in der ersten 
Nachmischkammer (D) gleich oder kleiner als in der Hauptmischkammer (B) und in der zweiten 
Nachmischkammer (D) kleiner als in der ersten Nachmischkammer (D), aber groBer als in der 
Beruhigungszone (F) ist, 

- das Reaktionsgemisch im AnschluB an jede Nachmischkammer (D) erst 
Ruckstromwirbelzonen (E) durchlauft, bevores in die Beruhigungszone (F) eintritt, 

- in der Beruhigungszone (F) die Durchtrittsgeschwindigkeit auf 0,2 bis 0,9 m/s gesenkt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daft das Mengenverhaltnis der beiden in die 
Hauptmischkammer (B) eingedOsten Hauptstrdme der Phosgenlosung 0,4 zu 1 bis 0,S5 zu 1, 
vorzugsweise jedoch 0,55 zu 1 , betragt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Austrittsgeschwindigkeit der 
Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemischlosung 30 bis 45 m/s und die 
Austrittsgeschwindigkeit der Phosgenlosung 20 bis 35m/s betragen. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dafc die Geschwindigkeit in der ersten 
Nachmischkammer (D) mit der in der Hauptmischkammer (B) ubereinstimmt und in der zweiten 
Nachmischkammer (D) das 0,6- bis 0,7fache der in der ersten Nachmischkammer (D) betrSgt 

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Geschwindigkeit in der 
Beruhigungszone (F) 0,35 bis 0,75m/s betragt. 

6. Vorrichtung zur kontinuierlichen Umsetzung von Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch 
mit Phosgen gemaB Anspruch 1, bestehend aus einer einseitig verschlossenen, zylindrisch 
geformten Reaktionskammer, an deren verschlossener Seite Einspeisevorrichtungen in die 
Reaktionskammer einmunden, wobei die Achse der fur die Diaminodiphenylmethan-Polyamin- 
Gemischlosung bestimmton Einspeisevorrichtung zentral in Richtung der LSngsachse der 
Reaktionskammer angeordnet ist und die Austrittsquerschnitte der Einspeisevorrichtungen fur die 
Phosgenzufuhrung in der gleichen Ebene liegen, wie die Zylinderwand der Reaktionskammer, 
gekennzeichnet dadurch, daB 

- die Reaktionskammer aus der Hauptmischkammer (B), deren Verhaltnis Durchmesser zu 
Lange 1 zu 1 bis 1 zu 2 betragt, besteht, 

- als Einspeisevorrichtungen fur die Ausgangskomponenten Dusen eingesetzt werden, 

- 5 Zufuhrungseinrichtungen (A) vorhanden sind, wobei eine fur die Diaminodiphenylmethan- 
Polyamin-Gemischlosung und 4, die symmetrisch paarweise angeordnet sind, fur die 
Phosgenlosung bestimmt sind, 
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- die Zufuhrungseinrichtung (A) jeweils aus elner geraden Rohrleitung mit unmittelbar 
angeschlossener Duse besteht, wobei der Durchmesser der Rohrleitung das 2- bis 5fache des 
freien Dusenquerschnittes betragt und die Lfinge der Rohrleitung mindestens dem 6fachen 
ihres Durchmessers entspricht, 

- die Achsen von 2 Dusen, die fur die Phosgenlosung bestimmt sind, diametral das 0,1 - bis 
0,2fache stromaufwarts oberhalb und die Achsen der zwei anderen Dusen diametral urn 90° zu 
den erstgenannten versetzt das 0,1- bis 0,2fache des Durchmessers der Hauptmischkammer (B) 
stromabwSrts unterhalb der Austrittsoffnung der DGse, die fOr die Diaminodiphenylmethan- 
Polyamin-Gemischlosung bestimmt ist, angeordnetsind, 

- die Austrittsoffnung der Duse, die fur die Diaminodiphenylmethan-Polyamin- 
Gemischzufuhrung bestimmt ist, das 0,3- bis OJfache des Durchmessers d der 
Hauptmischkammer (B) in die Hauptmischkammer (B) hineinragt, 

- die Hauptmischkammer (B) an der Austrittsseite durch eine Ruckmischeinrichtung (C), die aus 
einer Stauscheibe mit einer symmetrisch angeordneten freien Offnung von 0,25 bis 0,75d, 
bezogen auf den mittleren Durchmesser d der Hauptmischkammer (B), besteht, teilweise 
verschlossen ist, 

- an die Hauptmischkammer (B) 2 zwischen der Ruckmischeinrichtung (C) und der 
Beruhigungszone (F) angeordnete, gerade oder gebogene zylindrische Nachmischkammer (D) 
angeschlossen sind, wobei die erste Nachmischkammer (D) ein Durchmesser-L^ngen- 
Verhaltnis von 1 zu 1 bis 1 zu 10 und einen Durchmesser von 1 bis 1,25d, bezogen auf den 
Durchmesser d der Hauptmischkammer (B), und die nachfolgende Nachmischkammer (D) ein 
Durchmesser-Langen-Verhaltnis groBer 1 zu 10 sowie einen Durchmesser kleiner als der der 
Beruhigungszone (F), jedoch groBer als der der vorgeschalteten Nachmischkammer (D), besitzt, 

- den Nachmischkammern (D) unmittelbar Ruckstromwirbelzonen (E), die aus 
querschnittsverandernden Elementen bestehen, und eine Beruhigungszone (F), bestehend aus 
einem Rohr mit einem Durchmesser-Langen-Verhaltnis von 1 zu 50 bis 1 zu 200 und einem 
Durchmesser von 1,6 bis 4d, bezogen auf den mittleren Durchmesser d der 
Hauptmischkammer (B), angeschlossen sind. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Hauptmischkammer (B) das 
Verhaltnis Durchmesser zu Lange von 1 zu 1,65 hat. 

8. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Austrittsoffnung der Duse, die fur 
die Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemischlosung bestimmt ist, 0,65d, bezogen auf die 
Eintrittsseite, in die Hauptmischkammer (B) hineinragt. 

9. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die freie Offnung der Stauscheibe 
0,5d, bezogen auf den mittleren Durchmesser d der Hauptmischkammer (B) betragt. 

10. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Achsen der 2 Dusen, die fur den 
mengenmaBig kleineren Hauptstrom der Phosgenlosung bestimmt sind, diametral 0 # 15d oberhalb 
und die Achsen der 2 andergn Dusen diametral urn 90° zu den erstgenannten versetzt 0,1 5d 
unterhalb der Austrittsoffnung der Duse, die fur die Diaminodiphenylmethan-Polyamin- 
Gemischldsung bestimmt ibt, angeordnet sind. 

1 1. Vorrichtun- ^ach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Durchmesser der 2 in gleicher 
Ebene diametral angeordneten Dusen fur die Phosgenlosung gleich groB sind. 

1 2. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die erste, unmittelbar an die 
Ruckmischeinrichtung (C) anschlieBende Nachmischkammer (D) den gleichen Durchmesser wie 
die Hauptmischkammer (B) hat und das Durchmesser-LSngen-Verhaltnis 1 zu 2,5 betragt. 

1 3. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die zweite Nachmischkammer (D) ein 
Durchmesser-LSngen-VerhSltnis 1 zu 32 und einen Durchmesser von 1,25d, bezogen auf den 
Durchmesser d der Hauptmischkammer (B), hat. 

14. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB bei einem Durchmesser von 2d 
bezogen auf den Durchmesser d der Hauptmischkammer (B) das Durchmesser-LSngen-Verhaltnis 
der Beruhigungszone (F) 1 zu 75 betragt. 

Hierzu 1 SeiteZeichnung 

Anwendungsgeblet der Erf indung 

Das erfindungsgemSBe Verfahren und die erfindungsgemaBe Vorrichtung werden zur groBtechnischen Herstellung von 
Polyisocyanaten angewendet, die zur Herstellung von Polyurothanen geeignet sind. 
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Charakterlstik des bekannten Stendes der Technik 

Verfahren zur kontinuierlichen groBtechnischen Herstellung von Polyisocyanaten durch Phosgenierung der entsprechenden 
primfiren Amine in flussiger Phase bei erhdhten DrQcken und Tem peraturen und Anwesenheit eines inerten Ldsungsmittels sind 
seit langem bekannt und in def Uteratur beschrieben. 

Die Wirtschaftlichkeit dieser unter dem Begriff HeiBphosgenlerung bekannton Verfahren wird er.tscheidend durch den 
notwendigen apparativen Aufwand fur die Produktionsanlage, den Bedarf an Roh-, Hilfsstoffen und Rnergie fOr die Hersteliung 
der Polyisocyanate und die notwendigen Stillstandszeiten der Produktionsanlage zur Entfernung von in Nebenreaktionen 
gebitdeten Feststoffen bestimmt. 

Es ist weiterhin bekannt, daB das bei der fiuBerat schneil ablaufenden Umsetzung von Ami." mit Phosgen gebildete Isocyanat 
bzw. dessen Vorprodukte wie z.B. Carbamoylchlorid vorzugsw alse mit noch nlcht umgesetztem Polyamln unter Bildung von 
Harnstoff enthaltenden festen und halbfesten Nebenprodukten roagieren. Diese Reaktlonen sind unerwQnscht, da sie die 
Ausbeute an Isocyanat verringern, die Ouatitat des Isocyanetes mlndern und die AnlagenausrOstungen fortschreitend ver setzen, 
so daB der ProduktionsprozeB schlieBlich wsgen verminderter Volumenstrdme und blockierter Wiirmeubertragungsf Iflchen zur 
Reinigung unterbrochen werden muB. Derartige Nebenprodukte und/oder die unvoilstandige Umsetzung der Polyamine mit 
Phosger. konnen ferner die Oualitat der Polyisocyanate so weit hdrabsetzen, daB z. B. bei Jer thermischen Behandlung die 
Viskositat der Polyisocyanate unzulassig ansteigt und/oder Feststoffe gebildet werden. UnplanmaBige Stillstande der 
Produktionsanlage sowie eine starke Herabsetzung der Anlagensicherheit werden schli jBlich durch Korrosionsschaden 
hervorgerufen, wie sie bovorzugt bei dem HeiBphosgenierungsprozeB auftreten. 

Fur die Mischung der Aminldsung mit Phosgen bzw. Phosgenldsung sowie den Ablau f der Phosgenierungsreaktion werden 
unterschiedliche Reaktionsbedingungen und Vorrichtungen verwendet. 

Die DE-OS 2950216 und DD-AP 147624 beschreiben ein Verfahren und eine Vorrichtung zum innigen Vermischen insbesondere 
solcher Fliissigkomponenten, die unmittelbar nach Ihrer Vermischung eine schnelie chemische Reaktion miteinander eingehen, 
beispielsweise von Phosgen und Polyamin, ineiner Mischkammer, 

Hierbei werden die Polyaminldsung als fflcherformiger Spritzstrahl in Richtung der LSngsachse und die Phosgenldsung In Form 
von mindestens zwei facherfdrmigen Spritzstrahlon, praktisch senkrecht zum Spritzstrahl der Polyaminldsung in deren 
Strdmungsbahn in eine Mischkammer eingefuhrt. 

Bei der in der DD-PS 1 32340 beschr iebenen Vorrichtung 7ur Phosgenierung von Aminen zu Mono-, Di- und Polyisocyanaten wird 
eine Mischvorrichtung verwendet, in der die Polyaminlbsung und die Phosgenldsung in mehrere parallele Teilstrdme aufgeteilt 
und gefuhrt werden. Dabei wird ein Teil des Monochlorbenzen-Phosgen-Gemlsches zentral und urn diesen zentrelen Strom das 
Monochlorbenzen-Polyamin-Gemisch gefuhrt, welchos wioderum ringformlg vom Monochlorbenzen-Phosgen-Gemisch 
eingeschlossen ist. Die Bildung der Phasenkontaktfiachen zwischen den Reaktionspartnern wird durch die Wahl 
unterschiedlicher Relativgeschwindigkeiten und wahlweise einsetzbare Drallkorper bewirkt. 

Nachteil der beiden vorstehend beschriebenen Vorrichtungen und Verfahren 1st, daB die Bildung von Feststoffen und von 
korrosiv wirkenden Verbindungen, welche haufige Stillstande der Produktionsanlage zwecks Reinigung und Reparatur 
erfordern, nicht verhindert werden. Ferner entstehen Nebenprodukte, die bei der thermischen Behandlung der Polyisocyanate 
zu hochmolekularen Produkten, die die Viskositat der Endprodukte erhdhen, welterreagieren. 

Das in der DE-OS 1 792660 und in der DD-PS 74252 beschriebene Verfahren verwendet eine Mischduse fur die Vereinigung der in 
einem Losungsmittel geldsten Reaktanten. 

Aminldsung und Phosgenldsung treffen hierbei rechtwinklig aufeinander. Das Reaktionsgemisch durchlauft nach der Mischduse 
einen Rohrreaktor und wird anschlieBend nach bekannten Verfahren aufgearbeitet. Nachtetlig ist die geringe, 
konstruktionsbedingte Belastungsbreite der Mischduse sowie eine erhebliche Nebenproduktbildung, verbunden roit starker 
korrosiver Beanspruchung der Mischduse und den ihr nachgeschaltsten Ausrustungen sowie qualitatsminderndem Einf luB auf 
das Polytsocyanat. 

Die nach diesem ProzeB hergestellten Polyisocyanate konnen nicht durch thermische Behandlung entsprechend dem Stand der 
Technik aufgearbeitet werden, da ihre Viskositat dabei unkontrolliert ansteigt. 

In der DE-OS 31 21 036 wird die kontinuierliche Herstellung von Isocyanaten durch Einlelten einer Aminldsung in einem von einer 
Phosgenldsung durchstrdmten Mischraum mittels Glattstrahlduse beschrieben. Nachteilig fur eine dkonomische Anwendung 
dieses Verfahrens ist u. a. die verh8ltnism8Big geringe Isocyanatausbeute und dor hohe apparative und energetische Aufwand 
pro Mengeneinheit erzeugtesPolyisocyanat. 



Ziel der Erflndung 

Ziel der Erfindung ist, nach einem dkonomischen Verfahren, bei Gewahrleistung einer kontinuierlichen Umsetzung von 
Dieminodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch mit Phosgen, mil gegenuber dem Stand der Technik vermindertem apparativem 
Aufwand, bei im Vergleich zum Stand der Technik I3ngerer Laufzeit der Anlage mit einer in seiner Handhabung einfachen 
Vorrichtung, Polyisocyanate mit hoh^r Ausbeute herzustellen. 



Darlegung des Wesens der Erilndung 

Der Erfindung liegt zur Erreichung des Zieles die Aufgabe zugrunde, durch eine spezielle Verfahrenstechnik und mit Hilfe einer 
speziellen Vorrichtung im Vergleich zum Stand der Technik qualitativ verbessertes Pofyisocyanat herzustellen, wobei an den 
AnlagenausrOstungen und Vorrichtungen keine Korrosionserscheinungen und VerseUungen mit gebildeten festen und 
halbfesten Nebenprodukten auftreten sollen. Das Verfahren soil sicherheitstechnisch unbedenklich sain und das hergestellte 
Polyisocyanat soli nachtraglich thermisch behandelt werden kdnnen. Die eingesetzte Vorrichtung soil in ihrem Aufbau einfach 
sein und eine hohe Belastbarkeit aufweisen. 
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E rfindungsgemSB wird die Aufgabe dadurch ge!6st, daB die Ausgangskomponenten Diftminodiphenylmethan-Polyamin- 
Gomisch und das Phosgen im stochiometrischen GberschuB bekannterweise zunfichsi in inertem Losungsmitlel geldst und 
unter einem Druck von 2 bis 5 MPa euf eine Temperatur groBer 400 K er hitzt warden und uber E inspeisevorrichtungen sonkrecM 
zueinander in eine Reaktionskammer elngetragen werden. 

Das Diaminodiophenylmethan-Polyamin-Gemisch weist bekannterweise folgende Strukturformel auf : 




worin n innerhalb der einzelnen Verbindungen eine ganze Zahi gleich/grdfier 1 (at und n fur die elnfachsten Mitglieder dieser 
Reihe, die isomeren Oiaminodiphenylmethane, wioz.B. die 2,4'- und 4,4'-lsomeren den Wert 1 aufweist. 
ErfindungsgemSB werden die Ausgangskomponenten so eingetragon, daB 2 diametral angeordnete FlOssigkeitsstrahlen der 
Phosgenldsung stromaufwfirts oberhaib und 2 diametral um 90° zu den eratgenannten versetzte FlOssigkeitsstrahlen der 
Phosgenldsung stromabwSrts unterhalb der Austrittsdffnung fQr den eingedUsten FIQssigkeitsstrahl der 
Oiaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemischldsung in die als Hauptmischkammer B fungierende Reaktionskammer eingedust 
werden, wobei oberhaib der Diaminodiphanylmelhan-Polyamin-Gemischaustrittsoffnung der mangenmSBig kleinere Anteil 
und stromabwfirts unterhalb dieser Austritts6ffnung die Hauptmenge der Phosgenlosu ng der Hauptmischkammer B zugegeben 
wird. 

Die Ausgangskomponenten werden uber spezielle Zufuhrungseinrichtungen A mit Austrittsgeschwindigkeiten von feweils 10 
bis 80m/s in die Hauptmischkammer B eingedOst. Die Geschwindigkeit, bezogen auf die Summe der eingedOsten tosungen in 
der Hauptmischkammer B betragt mindestens 1 ,5 m/s. Der Strom der Ausgangskomponenten wird gegen eine am Ende der 
Hauptmischkammer B befindliche Ruckmischeinrichtung Cgeleitet. 

Das Reaktionsgemisch wird daraufhin in 2 Nachmischkammern D und dann in eine Beruhigungszone F geleitet, wobei die 
Durchtrittsgeschwindigkeit in der ersten Nachmischkammer D gleich oder kleiner als In der Hauptmischkammer B und in der 
zweiten Nachmischkammer D aber groBer als in der Beruhigungszone F ist. 

Das Reaktionsgemisch durchlauft im AnschluB an jede Nachmischkammer D erst Ruckstromwirbelzonen E bevor es in die 
Beruhigungszone F eintritt. In der Beruhigungszone F wird die Durchtrittsgeschwindigkeit auf 0,2 bis 0,9m/s gesenkt. Das 
Mengenverhaitnis der beiden in die Hauptmischkammer B eingedusten Hauptstr&me der Phosgenldsung betragt 0,4 zu 1 bis 
0,65 zu 1 , bevorzugt jedoch 0,55 zu 1. 

Die Austrittsgeschwindigkeit der Diaminodipbenylmethan-Polyamin-Gemischldsung betrfigt 30 bis 45m/s und die 
Austrittsgeschwindigkeit der Phosgenldsung 20 bis 35m/s. Die Geschwindigkeit in der ersten Nachmischkammer D stimmt mit 
der in der Hauptmischkammer B Oberein und betrSgt in der zweiten Nachmischkammer D das 0,6- bis 0,7fache der in der ersten 
Nachmischkammer D. Die Geschwindigkeit in der Beruhigungszone F betrfigt 0,33 bis 0,76 m/s. 
Entsprechend dem erf indungsgemfiBen Verf ahren findet eine 2stuf ige Vermischung statt, wobei eine intensive 
Ruckvermtechung erfolgt sowie die Ausbildung von „Totwassergebieten* gewfihrleistet wird. 

Nach Verlassen der Beruhigungszone F wird das Reaktionsgemisch auf fur die HeiBphosgenierung ubliche Weise schrittweise 
auf einen Druck um 2 MPa entspannt, dabei auf die Temperatur von vorzugsweise 423 K abgekuhlt und nachfotgend zu 
verkaufsfahigem Polyisocyanat bzw. Diphenylmethandiisocyanat aufgearbeitet. 

Die mit der Erfindung erzielten Effekte sind uberraschend. Bekannt. ist, daB bei Temperaturen grdBer 400K das 
Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch mit Polyisocyanaten und/oder Carbamoylchlorid spontan unter Bildung von 
Harnstoff, d. h. stdrendon hochviskosen bzw. festen Nebenprodukten, reagiert. Bekannt ist ferner, daB bei Temperaturen groBer 
400 K die Ausgangsprodukte Diaminodiphenylmeman-Polyamtn-Gemisch und Phosgen ebenfails spontan miteinander unter 
Bildung von Carbamoylchlorid bzw. Isocyanat reagieren. Um die Bildung der storenden hochviskosen bzw. festen Harnstoffe zu 
unterdrucken, schreibt der Stand der Technik daher zwingend vor, stSndig mit einem stdchlometrischen OberschuB an Phosgen 
bezogen auf das eingesetzte Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch zu arbeiten und bei der sowie im AnschluB an die 
Vermischung der Ausgangskomponenten eine Ruckvermischung mindestens so lange auszuschlieBen, bis das 
Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch mit dem Phosgen vollstindig reagiert hat. 
Im Widerspruch zurin Stand der Technik wird erfindungsgemfiB die uber die Zufuhrungseinrichtung A in die 
Hauptmischkammer B eingedOste Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemischldsung in der ersten Stufe mit einer so geringen 
Mange Phosgenldsung vorvermischt, daB das Volume nverhSHnis der beiden Losungen lediglich 1 zu 1 betrSgt. Die Hauptme*- 
der Phosgenldsung wird dem Reaktionsgemisch erst stromabwSrts zugesetzt. Gleichzeitig werden mit Hilfe der 
Ruckmischeinrichtung C, in Form einer Stauschelbe in der und unmittelbar im AnschluB an die Hauptmischkammer B 
uberraschenderweise erforderliche Ruckvermischzonen einschlieBlich der uberraschenderwetse erforderlichen zugehdrigen 
w Totwassergebiete" ausgebildet. 

Es war zu erwa rten, daB unter so extreme n Bedingungen das In die Hauptmischkammer B eingedOste Dia m inodipheny Imethan- 
Polyamin-Gemisch bei dem erfindungsgemaB vorgegebenen ortlichen PhosgenunterschuB mit dem dort bzw. in den 
Nachmischkammern D in erheblichen Konzentrationen vorhandenc n Carbamoylchlorid und Isocyanat bevorzugt zu Harnstoff 
bzw. storenden hochviskosen und festen Nebenprodukten reagieren wiirde. 

ErfindungsgemfiB wird fur das vorgeschlagene Verf ahren solch eine Vorrichtung eingesetzt, die bekannterweise aus einer 
einseitig vetschlossenen, zylindrisch geformten Reaktionsknmmer besteht, an deren verschlossener Seite 
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Einspeisevorrichtungen in die Kammer einmunden. Dabei 1st die Achse der fur die Diaminodiphenylmeth.in-Polyamin- 
Gemischldsung bestimmten Einspeisevorrichtung zentrat in Richtung der LSngsachse der Reaktionskamnier angeordnet. Die 
Austrtttsquerschnitte der Einspeisevorrichtungen, die filr die Phosgenzufuhrung bestimmt sind, tiegen in e'er gleichen Ebeno wie 
die Zylinderwand der Reaktior.skammer. 

ErfindungsgemaB besteht die Reaktionskammer aus einer Hauptmlschkammer B, deren Verhaltnis Ourchmesserzu Lflnge 1 zu 
1 bis 1 zu 2 betr flgt. Als Einspeisevorrichtungen f Or die Ausgangskomponenten werden Dusen eingesetzt. Des vyeiteren sind 
5 ZuMhrungseinrichtungen A vorhandeh, wobel eine fur die Dlaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemischldsung und 4, die 
symmetrisch paarweise angeordnet sind, fur die Phosgen losung bestimmt sind. 

Oie Zufuhrungseinrichtung A bosteht jeweils aus einer geraden Rohrleitung mit unmittelbar angeschlossener DOse, wobei der 
Ourchmesser der Rohrleitung das 2- bis 5fache des freien Dusenquerschnittes betrfigt und die LSnge der Rohrleitung mindestens 
dem 6fachen ihres Durchmessers entspricht. Die Achsen von 2 Dusen, die fur die Phosyenldsung bestimmt sind, sind diametral 
das 0,1- bis 0,2fache stromaufwarts oberhalb und die Achsen der zwei anderen DOsen sind diametral um 90° zu den 
erstgenannten versetzt das 0,1- bis 0,2fache des Durchmessers der Hauptmischkammer B stromabwfirts unterhalb der 
Austrittsdffnung der DOse. die fur die Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemischldsung bestimmt ist, angeordnet. 
Die Achsen der 2 DOsen, die fur den me.igenmaBig kleineren Hauptstrom der Phosgenldsung bestimmt sind, sind diametral 
vorzugsweise 0,15d oberhalb und die Achsen der 2 anderen Dusen sind diametral um 90° zu den erstgenannten versetzt, 
"orzugr v 'else 0,1 5 d unterhalb der Austrittsdffnung der DOse, die fOr die Diamfnodiphenylmethan-Polyamln-Gemischldsung 
bestimmt ist, angeordnet. Die Austrittsdffnung der DOse, die f Or die Diamlnodiphenylmethan-Polv^mln-GemlschzufOhrung 
bestimmt ist, ragtdas 0,3- bis0,7fache des Durchmessers d der Hauptmlschkammer 8 indie Hauptmischkammer B hinein. 
Die Hauptmischkammer B ist an der Austrittsseite durch eine ROckmischeinrlchtung C, die aus einor Stauscheibe mit einer 
symmetrisch angeordneten freien dffnung von 0,25 bis 0,75d, bezogen auf den mittleren Durchmesser d der 
Hauptmischkammer B, besteht, teilweise verschlossen. 

An die Hauptmischkammer B uind 2 zwischen der ROckmischeinrichtung C und der Beruhigungszone F angeordnete, gerade 
oder gebogene zylindrische Nachmlschkammern D angeschlossen. Dabei besitzen die erste Nachmischkammer D ein 
Durchmesser-Lfingen-Verhfiltnis von 1 zu 1 bis 1 zu 10 und einen Durchmesser von 1 bis 1,25d, bezogen auf den Durchmessor d 
der Hauptmischkammer B, und die nachfolgende Nachmischkammer D ein Durchmesser-Langen-VerhSItnis grdBer 1 zu 10 
sowie einen Durchmesser kleiner als die Beruhigungszone F, jedoch grflfier als den der vorgeschalteten Nachmischkammer D. 
Den Nachmischkammern D sind unmittelbar ROckstromwirbelzonen E, die aus querschnittsverandernden Elementen bestehen, 
und eine Beruhigungszone F, bestehend aus einem Rohr mit olnem Durchmesser-L8ngen-Verhaitnis von 1 zuSObis 1 *u 200 und 
einem Durchmesser von 1,6 bJs4d, bezogen auf den mittleren Durchmesser d der Hauptmischkammer B, angeschlossen. Die 
Hauptmischkammer B hat das Verhaltnis Durchmesser zu Lange von 1 zu 1,65. 

Die Austrittsdffnung der Duse, die fOr die Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemischldsung bestimmt ist, ragt 0,65d, bezogen 
auf die Eintrittsseite, indie Hauptmischkammer B hinein. 

Die freie Offnung der Stauscheibe betrSgt 0,5 d, bezogen auf den mittleren Durchmesser d der Hauptmischkammer B. 
Die Durchmesser der 2 in glefcher Ebene angeordneten Dusen fOr die Phosgenldsung besitzen Jeweils den gleichen 
Durchmesser. Die erste, unmittelbar an die ROckmischeinrichtung C anschlieBende Nachmischkammer D hat den gleichen 
Durchmesser wie die Hauptmischkammer B und das Djrchmesser-Lfingen-Verhaltnis betragt 1 zu 2,5. Diezweite 
Nachmischkammer D hat ein Durchmesser-L3ngen-Verhaltnis 1 zu 32 und einen Durchmesser von *,25d, bezogen auf den 
Durchmesser d der Hauptmischkammer B. 

Bei einem Durchmesser von 2d bezogen auf den Durchmesser d der Hauptmlschkammer B betrSgt das Durchmesser-Langen- 
Verhfiltnis der Beruhigungszone F 1 zu 75. 

Durch dds erf indungsgemSBe Verfahren und die erfindungsgemSGe Vorrichtung wird im Unterschied zum Stand der Technik die 
an sich bereits wirtschaftlich arbeitende HeiBphosgenierung von Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch dkonomisch 
entscheidend dadurch aufgewertet, daB in den Anlagen zur Polyisocyanatproduktion und Polyisocyanataufbereitung keine 
Feststof fe gebildet oder abge'agert werden und keine dem Stand der Technik der HeiBphosgenierung entsprechenden typischen 
KorrosionsschSden auftreten, die in relativ kurzen Abstdnden zur AuBerbetriebnahme zwecks Reinigung bzw. Behebung von 
KorrosionsschadenderAnlagezwingen.DerRhythmusderAnlagenstiilstSndeundderdamitverbundenen Produktionsausffille 
wird vielmehr durch die obligatorischen KontroN- und Wartungsarbeiten bestimmt, wie ste fOr Produktionsanlagen ublich sind, 
in denen derartig hochtoxische Produkte zirkulieren. 

Abweichend vom Stand der Technik- wird erfindungsgemaB ferner die Reaktion des Diaminodiphenylmethan-Polyamin- 
Gemisches mit dem Phosgen sowohl in bezug auf die Reaktionsgeschwindigkeit als auch die Unterdruckung von 
Nebenreaktionen verbessert. Damit sind Voraussetzungen gegeben, den Durchsatz in vorgegebenen Reaktionsvolumina von 
z< B. bestehenden Produktionsanlagen gegenOber dem Stand der Technik zu erhdhen und solche Polyisocyanate zu erzeugen, die 
bei der kurzzeitigen Erhitzung keine Feststoffe und/oder stdrende hochviskose Nebenprodukte bllden. 
Es war nicht zu erwarten, daB die Phosgenierung des Diaminodiphenylmethan-Potyamin-Gemlsches am Austritt der 
Beruhigungszone F beendot ist und daB fOr die den Stand der Technik entsprechende stufenweise Entspannung des 
Reaktionsgemfsches auf einen Druckum 2MPa und ca.423K weniger als 6 bis 20 Minuten benotigt werden. 
Die Erfindung wird mit den folgenden AusfOhrungsbeispielen naher erlautert: 

AusfOhrungsbelsplel 1 

3,0 bis 3,4m/h Diaminodiphenylmethan/Polyamin/Monochlorbenzenldsung, bestehend aus 34 bis 36 Masseanteiie In % 
Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch, das 50,4 bis 51,1 Masseanteiie in % Diaminodiphenylmethan enthalt und 64 bis 
66 Masseanteiie in % Monochlorbenzen, auf 423 K erhitzt und 9,0 bis 1 0,2 m/h Phosgen/Monochlor benzenldsung, bestehend aus 
60 bis 70 Masseanteilen in % Phosgen, 30 bis 34 Masseanteiie in % Monochlorbenzen, auf 414 K erhitzt, werden in der 
erfindungsgemaBen Vorrichtung gemaB Figur 1, die fotgende Abmessungen besitzt, bei 3,1 MPa zur Reaktion gebracht: 
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ZufQhrungselnrlchtungen A mlt DOsen 
FOr Oiamtnodiphenylmelhan/Polyamln/Monochlofbenzeniesung Lfinge 228mm, Durchmesser 20mm ( Dusendurchmesser 

5,5mm. 

FtirdiePhosgen/Monochlorbenzenldsung: • ml ,u , d , t / 

2 Zufuhrungselnrichtungen diametral 6 mm oberhalb vom Austrittsquerschnitt der Diaminoaiphenylmethan/Polyamln/ 
Monocnlorboiuenduse, Lfinge 166mm, Ourchmesser 15mm, DOsendurchmesser 5,1 mm. 

2 Zuf Ohrungseinrichtungen diametral 6 mm unterhalb vom Ai istrittsquerschnitt der Oiaminodiphenylmethan/Polyamin/ 
MonocblorbenzendCse, Lfinge 210mm, Ourchmesser 20mm, DOsendurchmesser 6,9mm. 

Hauptmlschkammer B 
Ourchmesser 40 mm, Lfinge 66mm 

Diaminodiphenylmethan/Polyamin/Monochlorbenzenldsung: 
Austrittsquerschnitt 26mm von der Eintrittsseite der Hauptmischkammer B entfernt. 
Phosgen/Monochlorbenzenldsung: 

2 DOsen diametral 6mm oberhalb und 2 DOsen diametral 6mm unterhalb vom Austrittsquerschnitt der 
Diaminodiphenylmethan/Polyamin/MonochtorbenzendOse entfernt. 

ROckmlschelnrlchtung C 

Freier Querschnitt, Ourchmesser 20 mm 

Erste Nachmlschkammer D 
Durchmesser 40mm, Lfinge 100 mm 

Zwelte Nachmlschkammer D 
Durchmesser 50 mm, Lfinge 1 600mm 

Durahm^ 40/34/40mm auf 50/44/50mm unmiltelbar im AnschlufJ an die erste Nachmischkammer D sowie 

50/44/50 mm auf 80/74/80mm im AnschluS an die zweite Nachmischkammer D 

Beruhlgungszone F 

Durchmesser 84 mm, Lfinge 6000 mm 

Entsprechend dem bekannten Stand der Technlk der Heifiphosgenierung wird das die Beruhlgungszone F verlassende 
Reaktionsgemisch schrlttwelse von 3,1 MPa und 423K auf 2,2 MPa und 418 K entspannt und nachfolgend durch Destination vom 
gebildeten Chlorwasserstoff, von Oberschusslgem Phosgen und Monochlorbenzen getreunt sowie abschlie&end zu 
verkaufsfflhlgen Polylsocyanatqualltfiten aufgearbeitet. 

AuofOhrungsbeisplel 2 

Es wird die erfindungsgemfiGe Vorrichtung gemfiB Figur 1 mitden im Ausfuhrungsbeispiel 1 genannten Abmessungen 
verwendet. 3,35 bis 3,75m/h Diaminodiphenylmethan/Polyamin/Monochlorbenzenldsung, bestehend aus 35 bis 
38 Masseanteilen in % Diaminodiphenylmethan-Polyamin-Gemisch, das 68,7 bis 71,2 Masseanteile in % 
Diaminodiphenylmethan enthfilt, 62 bis 65 Masseanteile in % Monochlorbenzen, auf 423 K erhitzt und 1 0,1 bis 1 1 ,2 m/h Phosgen/ 
Mo nochlorbenzenlosung, bestehend aus 66 bis 70 Masseanteilen in % Phosgen, 30 bis 34 Masseanteile in % Monochlorbenzen, 
auf4KKerhitzt,werdenbei2,9bis3,2MPazurReaktiongebracht. 

Bei der dem Stand der Technik entsprechenden thermischei. Nachbehandlung der nach Ausfuhrungsbeispiel 1 bzw. 
AusfOhrungsbeispiel 2 hergestellten Polyisocyanate im Berelch von 498 bis 507 K Ober 25 bis 30 Minuten kommt es zu keinem 
erkennbaren Viskositfitsanstieg bzw. zur Bildung von Feststoffen. 

Bel obligatorischem Stlllstand zwecks Revision und Kontrolle der Anlage nach durchgehendem 199- bzw. unmiltelbar 
anschlieBendem 131tfigigem Belrleb werden keinerlei den Produktionsablauf beeintrfichtigende Feststoffablagerungen und 
keine Korrosionserscheinungen festgestellt. Die Ausbeute an Polyisocyanat betrfigt gemfiG der Ausfuhrungsbeispiele 1 und 2|e 
100%. 



